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H PL C 法测 �派莎  防晒霜中三种化学吸收剂的含量

叶立红 , 吴金花, 陈芳, 段德鉴 ! (l .郧阳医学院附属太和医院药学部 湖北十堰44 2以刃;2.郧阳医学院药检学院)

摘 要 目的: 建立高效液相色谱法测定 �派莎 防硒霜中三种化学吸光剂 Pars ol 1789( 丁基甲氧基二苯甲跳甲烷) ∀Parsol

M Cx( 甲氧基肉桂酸辛醋) ∀PaI#s ol 5(x刃(3 , 4一甲基亚千基一樟脑)的含量∃方法: 色谱柱     :Di ~ ns il C I:(200 m m x 4.6 m m ,

5 林m ) ;流动相:甲醉:四氢吠喃:水:高氛酸 (60: 100 , 80 :0.05 );流速:l 耐 �m in一!;检测波长:310 ,357 lun ;柱温:25 % ∃结果:

三种化学吸收剂分离度好 ,不受基质干扰 , pars ol 1789 在 0.00 16 一 0.020 1 m g �耐一# , pars ol M CX 在0.754 0 一  0.769 0 m g �nil 一# ,

Pars ol s创x &在0.179 0 一  0.188 9 m g �耐一!范围内线性关系良好(r值分别为0.999 8 ,0.999 7 , 0.999 6 ) ,平均回收率分别为

99 .73 % ,99 .81 % ,99 .41 % ,凡s刀分别为1.68 % ,0.17 % ,0.22 % ∃结论:该测定方法操作简便 ,快捷 ,可靠性高,重复性好 ,可

作为 �派莎 防晒霜的质量控制方法∃
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�派莎  防晒霜处方采用 Par sol 17 89 (丁基甲氧基二苯

甲酞甲烷) ∀ Pars ol M CX (甲氧基肉桂酸辛醋) ∀PaI#s ol 5∋X洲)

(3 ,4一甲基亚节基一樟脑)三种成分作为化学吸光剂 ,以纳米

二氧化钦作为物理防晒剂 ,复配而成 ,可获得稳定的UV灯

UVB 保护 ,弥补了以传统二氧化钦为主的物理防晒剂对皮

肤防护效果的局限性(!&∃为了有效的控制其质量 ,本文建立

H PLC 法对 �派莎  防晒霜中的三种化学吸收剂进行含量测

定 ,为质量标准的研究提供试验依据∃

1 仪器与试药

1.1 仪 器

戴安Uhi M at e 3∃以&型高效液相色谱仪(包括四元梯度
泵 ∀自动进样器 ∀柱温箱 ∀紫外检测器) ,变色龙(ehrom el eon )

软件数据处理系统;岛津AUW 120 D 分析天平(d 二0.l m岁

0.ol mg ) ;u P5 200 H 超声波清洗器(熊猫集团南京电子计量

有限公司);TU 一19 01 紫外一可见分光光度仪(北京普析通用

公司) ∃

1.2 试药

对照品 :Pars ol 1789 (批号 C 1064 8(X) );Pars ol M C X (批号

e l0663 12 );P ars ol s以刃(批号elossl59)由上海楚定分析仪

器有限公司提供 ∃

甲醇:色谱纯;四氢峡喃:分析纯;水:纯化水;高氯酸:优

级纯(70 % ) ∃混合溶液的配制:将甲醇 ∀四氢吠喃 ∀水和高

氯酸按60 :100 :80 :0.05 的体积比混合后脱气 ,作为溶剂和

色谱流动相备用 ∃ �派莎  防晒霜样品为自制 ,批号为:

通讯作者:段德鉴 TeJ :138868 23 809 E一m目:du an dejj anZ 以刃@ ∃om cn

明显 ∃在只确认了绿原酸的情况下 ,对于吴茱英炮制品严格

控制绿原酸的质量具有重要的意义 ∃
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2 方法与结果

2. 1 色谱条件[2川

色谱柱:n iam ons ilTM e ,:(姗  nnn x 4.6 nun , 5 林m ) ;流动

相:甲醇一四氢吠喃一水一高氯酸(60 :1田 :80: 0.05 );柱温:25 % ;
流速:1 耐 �而n一#;检测波长:双波长 310 nln 和 357 lun ∃在此

色谱条件下 ,理论塔板数按 Par sol 1789 计算不低于5姗 ,分

离度不低于1.5 ∃对照品与样品的色谱图见图1∃
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2.7 重复性试验

精密量取供试品溶液 10 闪 ,分别进样5次 ,测定三种化

学吸收剂的含量 ∃计算得 人SD 分别为 0.83 % , 1.13 % ,

1.40 % (n = 5 ),重复性良好 ∃

2.8 加样回收率试验

精密称取 5 份已知含量的 �派莎  防晒霜 (批号:

09 02 24 )约 0.04 9,精密加人对照品贮备液 I nil ,按 �2.3  项

下方法操作 ,照上述色谱条件测定∃结果Pars ol l789 的平均

回收率为99 .73 (五SD 二 1.67 % ) ;Pars ol M CX 的平均回收率

为 99 .86( R SD 二0.56 % ) Par s必以X)的平均回收率为 98 .66

(尺5刀 = 1.43% )∃

2.9 含量测定

取3 批样品 ,批号为 o9() 224 , 090318 ,09032 1,按 �2.3  项

下方法制备供试品溶液 ,分别精密量取对照品溶液与供试品

溶液各ro 闪,注人高效液相色谱仪 ,用外标法测定 ,计算样

品中 3 种化学吸收剂的含量 ,结果见表 1 (.

表 1 样品测定结果

A .供试品 B.对照品

  1. P alsol 50( 刃  2 .P ars o l l7 8 9 3 . P arsol M C X

图 1 H PLC 色谱图

2.2 对照品溶液的制备

分别精密称取 Pars ol l789 ∀ Pars ol M CX ∀Pars ols (X又)对照
品30.8 ,41 .8 , 63.5 m g 于50 耐量瓶中 ,加流动相溶解并稀

释至刻度 ,摇匀 ,制成每 I nil 中含量为 0.61 6 0 , 1.27 0 0 ,

0 ∀  83 6 0 m g 的对照品溶液 ,作为贮备液 ∃

2.3 供试品溶液的制备

精密称取防晒霜  0.03 9 2 9 于50 司小烧杯中 ,加人混合

溶剂25 d ,将小烧杯固定在超声波清洗器中超声震荡25 而n

后基质完全溶解后 ,将溶液转移至1田耐量瓶中,用混合溶剂

清洗小烧杯3 次 ,洗液合并人量瓶中,用混合溶剂稀释至刻

度 ,摇匀 ,滤过 ,静置后取上层溶液作为供试品溶液 ∃

2.4 线性关系考察

分别精密量取 PaIS ol l789 , Pars ol M CX , Pars ol 50( 洲&对照

品贮备液0.50 , 1.00 ,2.00 ,4.00 和8.oo nil 于10 耐 量瓶中 ,

加混合溶剂定容并摇匀 ,即得系列浓度的对照品溶液 ,分别

进样 10 闪,按上述色谱条件测定峰面积 ∃以对照品浓度

(mg �nil 一#)为横坐标(x ) ,峰面积积分值作为纵坐标(Y ) ,得

回归方程分别为:Y = zlg.75x + 1.35 / 10一, (r = 0.999 5 ,

n二5 ) ,  Y = 1.9284 X + 0.(X) 89 (r 二0.999 7 , n = 5 ) , Y 二

6.204 2x 一0.7720 ( ; = 0.999 6 , n 二5 ) ∃结果表明:par-

5011789 , Pars ol M CX , P翻01 5∋XX) 分别在 0.(X) 1 6 一0.020 1

m g. 耐 一l , 0 .7 54 0 一  0 .76 9 0 m g .nil 一飞, 0 .179 0 一  0 . 188 9 m g.

耐一#范围内浓度与峰面积具有良好线性关系 ∃

2.5 精密度试验

精密量取3种对照品贮备液各 10 闪 ,按上述色谱条件 ,

连续进样5 次 ,依次测定各峰的峰面积值 ∃计算得尺SD 分

别为 1.71% ,1.28% , 1.35% ∃

2.6 稳定性试验

精密量取供试品分别于0 ,2 ,4 , 6 ,8 ,10 h 进样10 闪 ,测

定各峰的峰面积值 , 人5口分别为 1.21 % , 1.36 % , 1.04 %

(n 二6) ∃结果表明,供试品溶液在 10 h 内基本稳定 ∃

批号
P 明 01 1789

(毗 �g 一l)

P 明 olM C X

(m g �g一# ) 怜∃,
戈n.g .翼

仪犯224

(期 & 3 18

O久 ,3 21

14 .6 2

14. 96

14. 54

 19 59

20 , 02

20 .78

30 .0 1

30 .6 8

 2 9 33

3 讨论

3.1 检测波长的选择

在试验初期 ,分别用3种对照品溶液在紫外一分光光度

仪上进行光谱扫描 ,结果 Pars oll 789 在 357 nm 附近有最大

吸收 , Parsol M CX 在 311 nm 有最大吸收 ,P ars ols ∋XX)在 302

Iun 有最大吸收 ∃故采用两个波长检测 ,选择波长 357 nm 处
测定 Pars of 1789 ,选择 310 lun 处测定 PaI#s ol 5以X)及 PaI#s ol

M cx ,取得满意的结果 ∃

3.2 流动相的选择

采用高效液相色谱法对 �派莎  防晒霜中的3 种化学吸

收剂进行含量测定时 ,用甲醇一四氢映喃一水一高氯酸 (60: 100 :

80 :0.05 )为流动相 ∃因为四氢峡喃对目前的各种脂溶性紫

外线吸收剂都有较好的溶解性 ,但对水溶性紫外线吸收剂溶

解效果不好 ;而水是水溶性紫外线吸收剂的很好溶剂 ;再用

甲醇作为中间介质 ∃用这种混合的溶剂进行试验 ,在超声波

的振荡下 ,采用甲醇一四氢吠喃一水一高氯酸 (60 :100 :80: 0.05 )

这种比例 ,紫外线吸收剂都可以很好的溶解 ,回收率满意 ∃

3.3 在试验过程中, 由于 Pars oll789 , Pars olM C X , Po o15以X)

均为常见的紫外吸收剂 ,耐光性较差 ,一般测定时样品处理

过程中应避光操作 ,样品应置于棕色瓶中 ∃
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